
1.　 緒　　　言

材料の特性がその微細構造に強く依存することはよく知ら
れているが，近年は計算機シミュレーションによる組織や特
性の予測とその予測に基づいた実証実験や，実験結果の裏付
けを目的とした理論計算のように，実験と計算を併用した研
究が盛んに行われ，計算機シミュレーションの重要性が高
まっている。Olsonは，材料の構造および組織を表す各階層に
おける最適な計算機シミュレーションによる材料設計の重要
性を指摘した 1)。また，Raabeは階層に応じた計算機シミュ
レーションの方法論などを系統的に整理している 2)。計算機
シミュレーションを用いたモデリングはアルミニウム合金に
おいても行われており，特性改善に不可欠な加工熱処理プロ
セスの最適化を図るためのモデリング技術について，Hirsch
により集約されている 3)。モデリングの精度は，計算機の性
能向上や計算手法の発展に伴い着実に高度化しているもの
の，多くの計算機シミュレーションでは種々のパラメータが
必要であり，計算手法の発展もさることながら，パラメータ

の精度向上もモデリング精度の向上に重要な役割を果たす。
結晶粒径などの材料組織に関するパラメータ，すなわち組
織因子の測定は，顕微鏡やX線などにより行われている。顕
微鏡による組織観察においては，光学顕微鏡観察による試料
表面（断面）の2次元観察によるデータから，第二相粒子の
分率 4)や平均結晶粒径 5)などの組織因子を 3次元で評価する
方法が提案され，計量形態学として材料組織の定量化にしば
しば適用されてきた 6)。また，アルミニウムの組織因子とし
て重要な析出物などのナノスケールの定量評価は，X線小角
散乱（Small Angle X-ray Scattering：SAXS）が用いられてき
た 7)‒10)。SAXSは，ナノスケールの第二相をバルクの状態で
評価することが可能であり，静的な評価のみならず，近年は
バルク試料の加熱に伴う組織変化の定量化 10)など，定量評価
には極めて有効な測定手法である。しかしながら，SAXSの
測定結果は平均サイズであり，第二相を直接観察することは
当然のことながら不可能である。加えて，SAXSはその装置
の仕様上，数nm程度のサイズ評価に非常に効力を発揮する
ことから，主にクラスタの評価に用いられている。クラスタ
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Multi-dimensional quantitative analysis of  
precipitates in the hot-rolled Al-1%Mn alloy
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Precipitates formed during the hot-rolling process of Al-1%Mn alloy were quantitatively characterized by 3-dimen-
sional (3-D) evaluation. The 3-D image was reconstructed using a serial sectioning technique by combining the fo-
cused ion beam and scanning electron microscopy (SEM). In the reconstructed 3-D volume, more than 10000 pre-
cipitates were extracted, and the log-normal distribution explained the size distribution well. We also quantitatively 
evaluated the precipitates from the 2-dimensional (2-D) SEM image taken during the serial-sectioning and from the 
scanning transmission electron microscopy (STEM) observation that the specimen was fabricated from the seri-
al-sectioned sample. According to the data evaluated from the 2-D and the 3-D images, the average size of the pre-
cipitation measured by the 3-D image was larger than that of the 2-D images of SEM and STEM. That is presumed 
by the morphological anisotropy owing to hot rolling. We also discussed the effect of the number of the analyzed 
precipitates on the average size and distribution. The average size significantly depends on the number of analyzed 
precipitates. Besides, we evaluated the normality of the logarithmic distribution of the size by the Quantile-Quantile 
plot. 
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の評価は 3次元アトムプローブ（Three-dimensional Atom 
Probe：3DAP）でも同様に行われ 11)，特に 3DAPによる測定
は濃度分布の評価に優れていることから濃度変調などの定量
評価が行われているものの，観察対象の領域が極めて小さ
く，特に数十から数百nmの析出物を対象とした定量評価は
困難である。
一方，材料の内部組織は，観察手法に加えて画像の再構築
技術開発により微細構造を3次元で直接理解することが可能
となった 12)‒24)。観察技術は異なるものの，光学顕微鏡 12)‒14)，
走 査 型 電 子 顕 微 鏡 （Scanning Electron Microscope：
SEM） 15), 16)，透 過 型 電 子 顕 微 鏡（Transmission Electron 
Microscope：TEM） 17)‒19)に加えて，X線 20)‒24)でも 3次元観察
が可能であり，各種組織因子の定量評価が試みられている。
光学顕微鏡観察では，Matsuiらが純鉄 12)，Horiuchiらが低炭
素鋼 13)を対象として，研磨と腐食を交互に行うシリアルセク
ショニング法により再結晶粒の3次元観察を行い，結晶粒の
形状を評価し再結晶に伴う成長挙動との関連性を検討した。
また，Wangらはパーライト組織における複相組織を3次元観
察し，フェライト＋セメンタイト二相組織の形態から相界面
の湾曲度などを定量的に評価することで，セメンタイトの球
状化などの組織変化との関係性を調査した 14)。SEMによる3
次元観察は，集束イオンビーム（Focused Ion Beam：FIB）を
組み合わせたFIB-SEMによるシリアルセクショニングが行
われている。特に，HaraらはFIBをSEMの光軸に対して直交
に配置したFIB-SEMを活用し，耐熱鋼の析出組織やチタンの
オメガ相など種々の複雑な組織について3次元観察に成功し
ている 15), 16)。TEMの場合は，広範な傾斜角度での観察とコ
ンピュータを用いた再構成による 3次元像の取得が行われ，
TEMが有する高い分解能を活かした個々の析出物や転位の
形態観察に適用されている。アルミニウム合金を対象とした
例として，Kanekoらは時効処理を施したAl-SiおよびAl-Ge合
金を3次元観察し，析出したSi相およびGe相の個々の形態評
価に成功した 17), 18)。また，X線を用いた3次元観察は非破壊
観察である特徴を活かした動的な評価が行われ，亀裂の進展
挙動 21)や破壊時のポアやボイド形成・成長 22)などが報告さ
れている。以上のように，それぞれの顕微鏡が有する空間分
解能などの特徴を活かした3次元観察および定量評価が行わ
れてきたが，アルミニウム合金の析出物を対象とした定量評
価の事例はSAXSによるクラスタの評価が主である。近年，
放射光を用いたX線トモグラフにより，バルク内部における
析出物のサイズを測定した事例はあるものの 23), 24)，著者ら
が知る限り，個々の析出物を定量測定し統計的な評価を行っ
た結果は報告されていない。
本研究では，熱間圧延を施したAl-Mn合金に対して，直交

配置型のFIB-SEMを用いたシリアルセクショニングにより
微細組織を3次元で観察し，熱間圧延中に生成した析出物の
定量評価を試みた。Al-Mn合金における析出物については，
Tanakaらが平面ひずみ圧縮に伴い形成したAl-Mn合金の下部
組織を調査し，熱間加工時の動的析出が熱的安定な下部組織
を得るために重要であることを指摘している 25)。また，転位
との相互作用においても析出物は重要な因子であり，そのサ
イズや分布は加工熱処理プロセスのモデリングに不可欠なパ
ラメータの一部であるため，本研究においても代表的な加工
熱処理プロセスである熱間圧延中に生成する析出物に着目し

た。さらに，3次元観察に加えてシリアルセクショニング中
に得られる2次元像および3次元観察を行った領域から作製
したTEM試料でも同様の評価を行い，これまでに行われてき
た2次元像より得られる定量値と3次元像から得られる結果
を比較した。

2.　 実 験 方 法

供試材は，1050アルミニウム合金相当の純アルミニウムに
1 mass%のマンガン（Mn）を添加したAl-1%Mn合金である。
Table 1に本研究で用いた供試材の組成を示す。DC鋳造によ
りインゴットを作製した後，500°Cで熱間試料を施した圧延
板に対して，FIB-SEMによるシリアルセクショニングを行っ
た。シリアルセクショニング用試料は，機械研磨および電解
研磨により表面を鏡面に仕上げた後，FIBにより 1辺が約
30 μmの立方体を切り出した。シリアルセクショニングは，
㈱日立ハイテクサイエンス社製SMF-1000を用いて行った。
汎用装置と本研究で用いたFIB-SEMのFIBとSEMの配置を表
した模式図に加えて，シリアルセクショニング時の試料配置
をFig. 1に示す。Fig. 1（a）に示すように通常のFIB-SEMにお
けるFIBとSEMが約60°の角度を有する配置であるのに対し
て，Fig. 1（b）に示すように本研究で用いたFIB-SEMは前述の
通りFIBとSEMが直交に配置しており，高解像度のSEM像取
得が可能となる。本研究におけるGa +イオンを用いたFIB加
工の条件は，加速電圧 1 kV，電流量 2 nA，スライス間隔を
5 nmに設定し，室温で行った。また，SEM像は，加速電圧
1 kV，観察領域を20×20 μm 2，解像度を2000×2000 pixelとし
て，析出物のコントラストが明瞭となるように2次電子と反
射電子による信号を組み合わせて取得した。すなわち，定量
的な解析を行う際の最小体積要素を表す3次元空間上の1ボ
クセルが 10×10×5 nm 3の直方体に相当する。FIB加工と
SEM観察を繰り返し約1000枚のSEM像を取得し，3次元像の
構築を行った。3次元像の構築および析出物の抽出は，Image-
Pro（MEDIA CYBERNETICS, Ver.10）を用いてコントラスト
の等値面を作成し，析出物を抽出した。抽出した析出物のサ
イズ情報から定量評価に供した。また，シリアルセクショニ
ングを行った領域の一部に対して， FIBによる追加工を行い
薄膜試料を作製し，走査透過型電子顕微鏡（Scanning 
Transmission Electron Microscope：STEM）観察を行った。観
察に用いたSTEMは日本電子㈱製JEM-2800であり，加速電圧
200 kVでSTEM観察および付随するエネルギー分散X線分光
（Energy Dispersed X-ray Spectroscopy：EDS）装置を用いた元
素分析を行った。

3.　 結果および考察

3. 1　 シリアルセクショニングによる3次元観察
Fig. 2（a）は，シリアルセクショニング中に取得したSEM
像から構築した3次元像である。X，Y，およびZ方向は，そ
れぞれRD，ND，TD方向に対応している。3次元像の上部は
暗いコントラストである一方，下部が比較的明るいコントラ
ストで構成されている。これは，上部と下部で方位の集積が
異なることに起因する。また，Fig. 2（a）の中央付近で上下の
コントラストが異なる領域付近にみとめられるX方向に伸長
した極めて明るいコントラストは，鋳造時に生成した晶出物
である。一方，本研究で解析対象とした析出物は3次元像全
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体にわたって非常に小さなコントラストとしてみとめられ，
特にマトリックスが暗いコントラストで構成されている上部
領域において，白い小さなコントラストが点在している様子
がわかる。Fig. 2（b）には，Fig. 2（a）に示した3次元像より計
測対象としている析出物を抽出した像を示す。析出物を明瞭

に示すために，抽出した析出物が暗いコントラストとなるよ
うに画像処理を行っている。なお，析出物を抽出するために
必要な処理をFig. 2（a）に示した3次元像全体に対して行った
ものの，Fig. 2（a）に示す下部領域のような析出物とマトリッ
クスのコントラスト差が小さい領域は，析出物の抽出が困難
であったために対象領域から除外し，一部の領域を用いて定
量評価を行った。領域のサイズは約 16.0×5.7×4.6 μm 3であ
り，領域内で認識された析出物は11186個であった。

Fig. 3に，抽出した全析出物の直径のヒストグラムを示す。
本研究では，フェレ径と呼ばれる測定した析出物に外接する
最長辺と最短辺の平均を直径（サイズ）とみなして評価を
行った。サイズ分布を対数正規分布と仮定してフィッティン
グを行ったところ，フィッティングプロファイルとデータは
良い一致を示し，析出物のサイズ分布は対数正規分布でおお
むね説明できる。前述の通り，アルミニウム合金における析
出物のサイズやその分布については，X線小角散乱を用いた
Harknessら 8)やOsamuraら 9)によるG.P.ゾーンの分布など，数
nmの準安定相に関する報告はあるものの，100 nm程度の安
定相である析出物について10000個程度の析出物を個々に測
り，分布も含めてサイズを統計的に示した事例は本研究が初
めてである。なお，20 nm近傍でみとめられるフィッティン
グプロファイルからのずれは，シリアルセクショニングに用
いたSEM像を取得する際の解像度を 10 nm/pixelに設定した
ことに加えて，その1 pixel程度のノイズが析出物の抽出を目
的とした画像処理で数pixelに拡がったために，20 nm前後の
コントラストとしてみとめられた結果，析出物としてカウン
トされた可能性が考えられる。

3. 2　 STEM観察およびEDSによる元素分析
本研究で用いたFIB-SEMによるシリアルセクショニング
の特徴のひとつとして，観察領域をTEM観察用の薄膜試料に
加工できることが挙げられる。Fig. 4に，シリアルセクショニ
ング後の試料の一部を追加工することで得られたTEM試料
を STEM観察した際に得られた環状暗視野（Annular Dark 
Field：ADF）像，および点線で囲われた領域に対してEDSに
よる元素分析を行った際に得られた，本合金の主要元素であ
るMn，不純物として知られている鉄（Fe），Siのマッピング，
および 3種類の元素マッピングを重ね合わせた図を示す。
EDS分析の結果，STEM像において楕円形状の明るいコント
ラストとしてみとめられる析出物は，Mnに加えてFe，Siを
含んでおり，低純度のAl-Mn系合金でみとめられる4元系の
化合物であるα相（Al（Mn，Fe）Si）であると考える。Liら
は，3003Al合金において500°Cでの熱処理を施した試料でα
相の存在を報告しており 26)，観察試料の熱履歴を考慮しても
観察された析出物がα相であることは妥当であると考える。α
相の存在は，Tanakaらによる調査でも確認されている 27)。

3. 3　 析出物の定量評価
Fig. 3で示したように，2次元環境での析出物の定量評価を
試み，対数正規分布でフィッティングできることがわかっ

FIB

FIB

=90°
SEM

SEM≒60°
(a)

(b)

ND(=Y)

TD(=Z)

RD(=X)

Fig. 1 Schematic drawing of typical configurations of the FIB-SEM 
system. (a) Conventional arrangement and (b) Orthogonally 
configured system. The geometry of the specimen in the serial 
sectioning conducted in this experiment is also indicated in (b).

Fig. 2 (a) 3D volume of the hot-rolled Al-Mn alloy reconstructed 
from the series of images taken by the serial sectioning technique, 
and (b) precipitates extracted from the 3D volume in (a).

Table 1 Chemical composition of the specimen used in this study
 (mass%)

Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti Al

0.16 0.34 <0.01 0.99 <0.01 <0.01 <0.01 0.01 Bal.
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た。緒言でも述べたように，顕微鏡観察におけるサイズの一
般的な測定は，3次元であったとしても2次元像からの計測が
通常の方法であった 4)‒6)。本研究では，3次元での直接解析が
可能であることから，3次元像と2次元像の評価結果を比較す
るために，Fig. 5に示した3次元像構築の1枚目のSEM像，お
よびシリアルセクショニングを行った後に作製した薄膜試料
を観察した際に得られたFig. 4（a）に示すSTEM-ADF像を用
いた析出物の解析結果を比較した。

Fig. 6に2次元のSEMおよびSTEM像から抽出された析出
物のサイズ分布をヒストグラムとして示す。いずれも3次元
像と同様にソフトウェアを用いて析出物の抽出を行い，それ
ぞれSEM像より206か所，STEM像より147か所の領域を析
出物として検出した。そのうち，2次元観察の像では，検出

された1辺の長さがSEMおよびTEM像の解像度である10 nm/
pixel（SEM）と3.38 nm/pixel（TEM）以下のサイズで検出さ
れた領域はノイズとして除去し，SEM像では160か所，STEM
像では129か所の領域を析出物として定量評価を行った。Fig. 
3に示す本研究で対象とした全析出物のヒストグラムと同様
に，対数正規分布を仮定してフィッティングを行ったもの
の，対象となる析出物の個数が少ないため，Fig. 6（a）に示す
STEM-ADF像，Fig. 6（b）に示すSEM像より抽出した析出物
のサイズ分布のヒストグラムでは，フィッティングプロファ
イルと比較してデータがばらついている。また，Table 2に
各々の像から抽出された析出物のサイズについて得られた結
果を示す。3次元像において検出された全析出物の平均サイ
ズは81.24 nmであったが，2次元像から検出された析出物の
平均サイズはSEM，TEM観察手法によらず約53 nmとなり，
3次元像から得られた平均サイズと比べて小さい。この相違
の理由を明らかにするために，観察方向の影響を調査した。
その結果をFig. 7に示す。Fig. 7は，それぞれ3次元像の（a）
Z-X面，および（b）Y-Z面から見た組織であり，それぞれND，
RD方向からの観察に対応する。ここで，RD方向のSEM像

Fig. 3 Histogram of the diameter of precipitates observed in Fig. 2 
(b). The dashed line is the fitting profile of the histogram based on 
the log-normal distribution.

(a)

X

Y 500nm 500nm

Mn Si

Mn, Fe, SiFe

(b) (c)

(d) (e)

Fig. 4 STEM-EDS analysis of Al-Mn alloy. The specimen was taken 
from the serial-sectioned piece. The electron beam is parallel to the 
TD direction. (a) STEM-ADF image. (b)- (e) EDS maps showing 
the distribution of (b) Mn, (c) Si, (d) Fe, and (e) overlayed Mn, Fe, 
and Si, respectively. (Online version in color)

X

Y

2μm

Fig. 5 The image of the TD plane on the surface of the constructed 
3D volume viewed from the Z-direction in Fig. 2 (b).

(a)

(b)

Fig. 6 Histograms of the diameter of precipitates observed in (a) 
STEM image in Fig. 4 (a), (b) SEM image shown in Fig. 5. The 
dashed lines are the fitting profile based on the log-normal 
distribution.
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は，Fig. 7（a）および（b）のZ方向を揃えるために90°反時計
方向に回転している。Fig. 7で示した像は，Fig. 2（b）に示す
3次元像におけるZ-X面の最上面とY-Z面の最左面に対応す
る。Fig. 7（a）および（b）両方のSEM像において，その量は
少ないもののZ方向に伸長した析出物がみとめられる。3次
元像の測定では，このZ方向に伸長した析出物も含めて計測
したために，TD方向からの観察により得られた2次元のSEM
およびSTEM像と比較して平均サイズが大きくなったと考え
る。すなわち，圧延のような塑性加工を経て，異方性が存在

し得る試料を観察する際には，組織の異方性も考慮した多方
向からの観察が必要であることを示した結果であるといえ
る。
これまでに，シリアルセクショニングにより得られた3次

元像および2次元のSEM，STEM像を用いて析出物の定量評
価を試み，サイズの差やフィッティングプロファイルに対す
るデータのばらつきなどの特徴を明らかにした。その原因の
ひとつとして異方性の影響を検討したが，測定した析出物の
総数も3次元像と2次元のSEM，STEM像で2桁異なる。そこ
で，測定対象とした析出物数（N）の影響も検討した。Fig. 8
は，異なるNのサイズ分布から得られたヒストグラムであ
る。それぞれのヒストグラムで対象とした析出物は，全析出
物の中心座標のうちZ軸の座標をZ＝0から並べて任意の数を
抽出した。すなわち，Fig. 2（a）におけるX-Y（TD）面の手前
から奥に向かって，設定した数を含む任意の体積におけるサ
イズ分布の評価に対応する。Fig. 8（a）に示すようにN＝250
のヒストグラムでは，2次元像を用いた測定と同様にフィッ
ティングプロファイルに対してデータのばらつきがみとめら
れる。しかしながら，Fig. 8（b）に示したN＝500の結果から
徐々にフィッティングプロファイルとヒストグラムが近づ
き，Fig. 8（e）に示すN＝5000のヒストグラムでは，Fig. 3に
示した3次元像の全領域から抽出したN＝11183の結果と同様
に，20 nm近傍のずれを除けばフィッティングプロファイル
とデータはよく一致する。これら一連のヒストグラムから求
めた平均サイズとNの関係をFig. 9に示す。測定析出物数の
増加に伴い平均サイズは上昇し，1000を超えると図中に破線
で示した全析出物の平均値である81.24 nm近傍で一定の値と
なることがわかる。すなわち，本研究で観察を行った試料に

(c)(a) (b)

(d) (e)

Fig. 8 Effect of the number of analyzed precipitates, N, on the histogram. In each histogram, N is (a) 250, (b) 500, (c) 1000, (d) 2500, and (e) 5000, 
respectively.

Table 2 Statistic data of the precipitates obtained from the images of 
3D-SEM in Fig. 2 (b), 2D-SEM in Fig. 5, and 2D-STEM in Fig. 4 (a), 
respectively. N is the number of analyzed precipitates, D , σ, and SE are 
the average diameter, standard deviation and standard error measured 
from the data, respectively.

N (-) D  (nm) σ (nm) SE (nm)

3D SEM 11186 81.24 34.842 0.003
2D SEM 160 53.60 25.324 2.002

2D STEM 129 53.02 23.837 2.099

X

Z

Y

Z

(a) (b)ND RD

2μm

Fig. 7 (a) ND (Z-X) and (b) RD (Y-Z) planes of the 3D volume 
shown in Fig. 2 (b), each plane corresponds to (a) Y＝0 and (b) X
＝0, respectively.
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ついて定量評価を行う際には，少なくともN＝1000の析出物
を評価する必要があることを示唆している。ただし，N＝
1000という値があらゆる材料の評価に適応できるかどうか
は，さらなる検証が必要である。

3. 4　 析出物サイズの正規性
Fig. 8などで示したように，3次元および2次元像から抽出
した析出物の定量評価を試みると，種々の相違がみとめられ
た。特に，フィッティングプロファイルに対するデータのば
らつきは定性的な表現を行ったが，定量的に評価するため
に，正規性の比較を試みた。この正規性は，実験的に得られ
た測定値と，測定値の分布が完全に正規分布に従うと仮定し
た場合に得られる期待値をプロットすることで得られ， 
Quantile-Quantile（Q-Q）プロットとして知られている 28), 29)。
すなわち，測定値が完全な正規分布であれば期待値と等しく
なり，Q-Qプロットは原点を通る傾き1，すなわちy＝xの線
形関係で表される。本研究では，測定した析出物のサイズが
対数正規分布を示すことから，サイズの対数を測定値として
その正規性を検討した。Fig. 10は，Fig. 3，Fig. 6，およびFig. 
8に示したヒストグラムのデータに関するQ-Qプロットであ
る。このプロットでは，x軸を正規分布に従うと仮定した場
合の期待値，y軸を本研究で得られた測定値とした。なお，そ
れぞれのヒストグラムで求められる平均値などの統計量が異
なることから，比較を容易にするために，期待値および測定
値とそれぞれの平均値との差である∆x，∆yをプロットした。
Fig. 10（a）に示す全測定点を示したプロットでは，いずれの
プロットも原点近傍を通過しているものの，両端，すなわち
極端にサイズが平均から離れている析出部については，線形
関係からずれている。Fig. 10（b）には，原点近傍，すなわち
平均値近傍を拡大したプロットを示す。この拡大したプロッ
トでは，3次元像から得られた結果も含めてNが少ないもの
ほど直線関係から外れている。すなわち，単純に次元の差で
はないことを示唆している。また，そのずれについてもNの
増加に伴い直線関係に収束していることがわかる。この結果
を定量的に評価するために，線形近似から求められる決定係

数R 2をNに対してプロットした図をFig. 11に示す。もっとも
少ないSTEM像から得られた結果であっても，R 2は0.94を超
えて比較的高い値を示すが，Fig. 9に示す平均サイズとNの関
係と同様に，Nの増加に伴い決定係数も増加する。
以上のように，析出物の統計評価を目指した一環として，
加工熱処理を施したAl-Mn合金について3次元観察を行い析
出物のサイズについて統計評価を試み，副次的に得られる2
次元像の観察結果と比較した。本研究では1種類の試料に対
して評価を行ったが，条件を変えた試料に対して同様な評価
を行うことで，平均サイズなどの特定の値のみならず，その
分布の変化を検討することもできる。今後は，他の組織でも
試み，形状や数密度，粒子間距離など析出物のサイズ以外の
パラメータを種々適切な条件下で取得することで，モデリン
グ精度のいっそうの向上だけでなく，組織変化の本質にも迫
ることが期待できる。

4.　 結　　　言

本研究では，直交配置型のFIB-SEMによるシリアルセク
ショニングおよびその後のSTEM観察により，Al-1%Mnの熱

81.24 nm

Fig. 9 Effect of the number of analyzed precipitates, N, on the 
average diameter of the precipitates. The average diameter of all 
precipitates detected in the 3D volume shown in Fig. 2 (b), 81.24 
nm, is indicated in this graph with the dashed line. Error bars 
represent a standard error.

(a)

(b)

N=11186
N=5000
N=2500
N=1000
N=500
N=250
N=160
N=129

N=11186
N=5000
N=2500
N=1000
N=500
N=250
N=160
N=129

Fig. 10 (a) Q-Q plot of the distribution of the measured diameter, y, 
and the theoretical one, x, based on the assumed log-normal 
distribution with the average and standard deviation obtained from 
measurement. The enlarged graph around the original point is also 
shown in (b). In these graphs, vertical and horizontal axes represent 
the difference from the average value of x  and y , respectively. 
(Online version in color.)
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間圧延板に存在する析出物の定量評価を多次元で行った。得
られた結果を以下に示す。
（1）シリアルセクショニングにより構築した3次元像より

11186個の析出物を抽出し，定量評価を行った。サイズ分布
は対数正規分布に従った。
（2） 3次元像から求めた析出物のサイズは81.24 nmであっ
た。一方，SEMおよびSTEMの2次元像から求めたサイズは
約53 nmであった。構築した3次元像をNDおよびRD方向か
ら確認すると，TD方向に伸長した析出物がみとめられた。2
次元像では観察不可能であったTD方向の情報も含めて 3次
元像で評価を行ったことが，サイズの差が生じた理由の1つ
であると考える。
（3） 3次元像においてTD方向に沿って任意の数だけ析出
物を抽出し，そのサイズ分布を検討した。対象とした析出物
数が増すにつれ平均サイズは増大し，1000個以上でおおむね
一定のサイズとなった。これは，少なくとも本研究における
統計解析を行うためには1000個の析出物が必要であること
を示唆している。
（4）本研究で得られた析出物のサイズ分布の正規性を

Quantile-Quantile（Q-Q）プロットにより評価した。Q-Qプロッ
トから求める正規性の定量的な評価を線形回帰により試みた
ところ，対象析出物数にかかわらず0.94以上の高い決定係数
を示したが，平均サイズと同様に対象析出物数の増加に伴い
決定係数も増加した。
（5）定量評価における3次元観察は極めて有効かつ重要で
あることがわかった。特に，圧延などの加工を施し組織に異
方性が存在する試料の定量評価は，2次元観察の場合でも複
数方向から観察する必要があることを実験的に示した。
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